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Die vorUegende Erfindung betrifft fcinteihge Pulver 
der Metalle B. Al Si. Tw Zr. Hf. V. Nb. Ta umVoder Cr 
mit einer definienen PartikclgrSBe zwischen 1.0 nm und 5 

FQr die mcchani'schen Eigenschafien von pulvenne- 
tallurgisch hcrgesicHten Bauteilen sind die Eigcnschaf- 
ten der Ausgangspulvcr von entscheidender Bedeutung. 
Insbesondere eine enge TeilchengrdBenverteilung, hohe lo 
Pulverreinlicit und fehlende Grobkomanteile bzw. Ag- 
glomerate wirken sich positiv auf die Eigenschaf ten ent- 
sprechenderBauteileaus. 

Zur technischen HersteUung von feinen MetaUpul- 
vernsindzahlreicheVerfahrenbekanntgewordea is 

Neben den rein mechanischen ZerkJeinerungs- und 
Klassierverfahren, die den Nachteil haben, daB nur Pul- 
ver bis 2U einer bestimmten Feinheit und nut relativ 
breiter KomverteUung herstellbar sind. wurden auch 
eine Vielzahl von Verf ahrcn zur Abscheidung aus der 20 
Gasphase vorgeschlagea . „ . » 

Durch zum Teil sehr kleine Energiequellen, wie z. B. 
thermisches Plasma oder Lasersvahl, oder bei turbulen- 
ten nammen. wie 2. B. einem Chlorknallgasbrenner, ist 
die Komverteilung und KomgrdBe der hergesteUten 25 
Pulver nicht exaki steuerbar, und ublicherwetse fahren 
die Reakdonsbedingungen zu einer breiten Komvertei- 
lung sowie zum Auftreten von Einzelteilchen, deren 
Durchmesser ein Vielfaches der Durchsdmittskomgrd- 

Bebetragt ^ a u • ^ 

Nach dem derzeit bekannt gewordenen groBtechm- 
schen Pulverherstellungsverf ahren ist es kaum oder 
sehr schwer mSglich, Pulver mit Durchschnittskornp*- 
Ben von <04 p^n, gemessen nach FSSS (und nicht Em- 
zclteilchengrdBe). herzusiellea Bei diesen konventioneU 35 
hergesteUten feinen Pulvem laflt es sich prakusch nicht 
ausschlieBen, daB ein gewisser Prozentsatz an Grob- 
kom im Material enthalten ist, der sich schadhch auf die 
mechanischen Eigenschaften daraus hergestellter Bau- 
telle auswirkt Auch erhalt man bei herkommlichen 40 
Mahlverfahren eine sehr breitc Komverteilung, die bei 
diesen Pulvem auch nicht durch Sichtschnttc wesenthch 
eingeengt werden kana . ^ • • 

Andere Gasphasenverfahren arbeiten nicht mit ei- 
nem stromungstechnisch optimierten HeiBwandreak- 45 
tor sondem verwenden zur Umsetzung eine Plasma- 
namme oder andere Energieu-Sger wie La^ersirahlea 
Nachteile dieser Verfahren sind im wcsentlichen die in 
der Praxis nicht kontroUierbaren Reaktionsbedingun- 
gen in verschiedcnen Bereichen der Reakiionszone mit 50 
sehr groBen Temperaturgradienten und/oder turbulen- 
ten Stromungea Dadurch entstehcn Pulver mit breiter 

Komverteilung. ^ , ^ .u*. 

Es sind zahlreichc Vorschlage far Verfahren zur Her- 
steUung von feinsten MeiallpuWem gemacht worden, 55 
die aber alle mil Nachteilen behaftet smd. 

In der EP-A 0 290 177 wird die Zerscizung von Uber- 
gangsmetallcarbonylen zur Hersteliung f^mer mm^^^ 
scher Pulver beschriebea Hierbei konnen bis zu 200 nm 
feine Pulver erhaltenwerdea „,,K»nJ ^ 

Auf der Suche nach Meiallen mit neuen mechani- 
schea elektrischen und magnetischcn Eigenschaften 
werdenimmerfeinereMetallpulververlang^^^^ 

Nach dem Edelgaskondensaiionsverfahren ist die 
Hersteliung feinster Metallpulver im unieren Nanome- 65 
TeSSch moglich, Hierbei konnen allerdings nur 
Menecn im Milligramm-MaBstab erhalien werden. Au- 
JlrSfm wrisen die so hergesteUten PuWer keine enge 



KomgroBenverteilungauf. . ^. „ . „ ^ 

Aufgabe dieser Erfindung ist somii die Bcreitstellung 
von feinteiligen Metallpulvem. welchc die beschnebc- 
nen Nachteile der Pulver des Siandes der Tcchnik nichi 

aufweisea , , 1 u j ,. 

Es wurden nun Metallpulver gefundea welche djese 
Forderungen erfullea Diese Pulver sind Gegenstand 
dieser Erfindung. 

Gegenstand der Erfindung smd feinteihge Pulver der 
Metalle B. M Si. U Zr. Hf. V, Nb. Ta und/oder Cr mit 
einer definierten PartikelgrdBe zwischen 1,0 nm und 
kleiner 3 jun. wobei weniger als 1% der Einzelpartikel 
eine Abweichung von mehr als 40% und keine Einzel- 
partikd eine Abweichung von mehr als 60% von der 
mittlerenKomgr6Be aufweisea 

Bevorzugt weisen weniger als 1% der Emzelparukel 
eine Abweichung von mehr als 20% und keine Einzel- 
partikel eine Abweichung von mehr als 50% von der 
mitderen KomgrdBe auf. Besonders bevorzugt weisen 
weniger als 1% der Einzelpartikel eine Abweichung von 
mehr als 10% und keine Einzelpartikel erne Abwei- 
chung von mehr als 40% von der mittleren KomgrdBe 
auf. Die erfindungsgemSflen Pulver haben bevorzugt 
Partikelgr6Ben von 1 bis kleiner 500 nm. besonders be- 
vorzugt von 1 bis kleiner lOOnm und ganz besonders 
bevorzugt von 1 bis kleiner 50 raa 

Die erfindungsgemSBen Metallpulver zeichnen sich 
durch ihre hohe Reinheit aus. So weisen sie bevorzugt 
einen Sauerstoffgehalt von weniger als 5000 ppm und 
besonders bevorzugt von weniger als 1000 ppm auf. 

Besonders reine erfindungsgemaBe Metallpulver sind 
dadurch gekennzeichnet, dafl sie einen Sauerstoffgehalt 
von weniger als 100 ppm. bevorzugt . weniger als 
50 ppm, aufweisea 

Auch die nichtoxidischen Verunreinigungen sind sehr 
gering. So betrSgt bevorzugt die Summe ihrer Vemnrei- 
nigungea mit Ausnahme der oxidischen Veninreinigun- 
gea kleiner als 5000 ppm, besonders bevorzugt kleiner 
als 1000 ppm. 

In einer ganz besonders bevorzugten Ausfuhrungs- 
form betragt die Summe ihrer Verunreinigungea mit 
Ausnahme der oxidischen Verunreinigungea kleiner als 

200 ppm. . ^ . . • u 

Die erfindungsgemaBen Pulver sind im technischen 
MaBstab erhaltlich. Bevorzugt liegen sie in Mengen von 
mehralsl kgvor. r u • • 

Die erfindungsgemaBen Pulver smd erhalthch in ei- 
nem Verfahren zur Hersteliung feinteiliger Metallpul- 
ver durch Reakdon entsprechender Metallverbmdun- 
gcn und entsprechender Reaktionspartner in der Gas- 
phase -CVR-, wobei die Metallverbindung(en) und 
die weiteren Reaktionspartner in einem Reaktor im gas- 
fdrmigen Zustand zur Reaktion gebracht, direkt aus der 
Gasphase homogen unier AusschluB jeglicher Wandre- 
aktion auskondensiert und anschlieBend vom Reak- 
lionsmedium abgetrennt werdea welches dadurch ge- 
kennzeichnet ist, daB die Metallverbindungen und die 
Reaktionspartner getrennt voneinander mindestens mit 
Reaktionstemperatur in den Reaktor eingebracht wer- 
dea Fur den Fall daB mehrere Metallverbindungen 
und/oder Reaktionspartner eingebracht werden sollea 
sind die jeweiligen Gasmischungcn so zu wahlen. daB 
wahrend des Aufheizens keine Reaktion auftriti, die zu 
festen Rcakiionsprodukten fuhrt Besonders vorteilhaft 
laBt sich dieses Verfahren in einem Rohrreakior durch- 
fOhrea Es ist besonders gOnsiig, wenn die Meiallverbin- 
dungea die Reaktionspartner und die Produktpartikel 
den Reaktor laminar durchstromea 
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Durch das getrennte Vorcrhiizen der ProzcBgase auf 
mindestens Reaktionstemperatur laBi sich der Ort der 
Keimbildung eingrenzen. Die laminare SirSmung im 
Reaktor stellt eine enge Verweilzeitverteilung der ICei- 
me bzw. der Pariikel sicher. Auf diese Weise laBt sich 
cine sehr enge IComgroBenverteilung erreichea 

Bevorzugt sollten somit die Metallverbindungen und 
die Reaktionspanner als koaxiale laminare Teilstrome 
in den Reaktor eingebracht werden. 

Urn jedoch die Durchmischung der beiden koaxiaJen 
Teilstrdme sicherzusiellen, wird durch Enbau eines 
St6rkdrpers in der sonst streng laminaren Strdmung 
eine in Intensiiat und Aufweitung definierte Kar- 
man'sche WirbelstraBe erzeugt 

Eine bevorzugte AusfOhningsform dieses Verfahrens 
besteht also darin»daB die koaxialen. laminaren Teilstrd- 
me der Metallverbindung(en) und der Reaktionspartner 
mittels einer Kannan'schen WirbelstraBe in definierter 
Weise vermischt werden. 

Um die energetisch stark bevorzugte Abscheidung 
der Reaktionsteilnehmer an der Reaktorwand zu ver- 
hindera wird bevorzugt das Reaktonsmedium von der 
Reaktionswand durch eine Inertgasschicht abgeschirmt 
Dies kann dadurch erfolgen, daB durch speziell geform- 
te Ringspalte in der Reaktorwand ein Inertgasstrom 
eingebracht wd» der fiber den Coandaeffekt an der 
Reaktorwand anliegt Die im Reaktor durch eine homo- 
gene Abscheidung aus der Gasphase bei typischen Ver- 
weilzeiten zwischen 10 und 300 msec entstandenen Me- 
talipulverpartikel verlassen diesen gemeinsam mit den 
gasfdrmigen Reaktionsprodukten (z. B. HG)» den nicht 
umgesetzten Reaktanten und den Inertgasen. die als 
Tr§gergas» SpQigas und ziun Zwecke der Verminderung 
der HCl-Adsorption eingeblasen werdea Nach dem er- 
findungsgem^en Verfahren sind Ausbeuten»' bezogen 
auf die Metallkomponente, von bis zu 100% erzielbar. 

Vorzugsweise wird dann die Abtrennung der Metall- 
puiver bei Temperaturen oberhalb der Siede- bzw. Sub- 
limationstemperaturen der eingesetzten Metalhrerbin- 
dungen. Reaktionspartner und/oder wShrend der Reak- 
tion gebndeten Zwangsanfallsprodukte voi^enommen. 
Die Abtrennung kann dabei vorteilhaft in einem ROck- 
blasfilter vorgenommen werden. Wenn dieser bei hohen 
Temperaturen von z. B. 600*C betrieben wird, kann die 
Adsorption der Gase, insbesondere der nicht inerten 
Gase wie HQ an der sehr groQen Oberflftche der Kera- 
mikpuWer gering gehalten werden. 

Die noch verbliebenen, an der Pulveroberflichen ad- 
sorbierten stdrenden Substanzen kdnnen in einem nach- 
geschalteten Vakuumbehalter welter entfemt werden» 
vorzugsweise wieder bei Temperaturen von ca. GOO^'C 
Die fertigen PuWer soUten dann unter LuftausschluB aus 
der Anlage ausgetragen werdea 

Bevorzugte Metallverbindungen im Sinne dieser £r- 
findung sind eine oder mehrere aus der Gruppe Mctall- 
halogenide, teilweise hydrierte Meiallhalogenide, Me- 
tallhydride, Metallalkoholate. Metallalkyle, Metallami- 
de, Metallazide und Mciallcarbonyle. 

Als weilerer Reaktionspartner wird Wasserstoff ein- 
gesetzt Weitere Charakteristika der Puiver sind ihre 
hohe Reinheit, hohe Oberflachenreinhcit und guie Re- 
produzierbarkeiL 

Je nach KomgroBc und Sioff kdnnen die erfindungs- 
gem§Ben Puiver sehr luftempHndlich bis pyrophor seia 
Um diese Eigenschaft zu beseitigen, kdnnen diese Pui- 
ver in defenierter Weise durch Beaufschlagen mil Gas/ 
Dampfgemischen oberfiachenmodifiziert werdea 

Fig. 1 ist die schematische Darstellung einer Vorrich- 



tung, mit der die erfindungsgemaBen Puiver hersiellbar 
sind. Anhand der Fig. 1 wird im folgenden die Durchftih- 
rung dieses Verfahrens erlSutert Die dabei explizii ge- 
nannten Verfahrens-, Sioff- und/oder Vorrichtungspa- 
5 rameter stellen dabei nur ausgewahlie Moglichkeiten 
von vielen dar und schrSnken somit die Erfmdung nicht 
eia 

Die festea flussigen oder gasfdrmigen Metallverbin- 
dungen werden in einen auBerhalb angebrachten Ver- 
io dampfer (1) oder einen innerhalb des Hochtemperatur- 
ofens angebrachten Verdampfer (la) dosiert. dort bei 
Temperaturen von 200* C bis 2000'C verdampft und mit 
einem inerten Tragergas (N2, Ar oder He) in den Gas- 
vorerhitzer (2a) transpordert Der weitere Reaktions- 
15 partner (3) Hz wird ebenfalls in einem Gasvorw&rmer 
(2) erhitzL Vor Eintritt in den Rohrreaktor (4) werden 
die aus den Gasvorwarmem (2) austretenden turbulen- 
ten Einzelstromf&den in einer Dilse (5) zu zwei koaxia- 
len, laminaren und rotationssysmmetrischen Stromfa- 
20 den geformL Im Rohrreaktor (4) durchmischen sich der 
mittlere Stromfaden {S\ der die Metallkomponente ent- 
halt, und der umhQllende Stromfaden (7X der den Was- 
serstoff enihalt, unter definierten Bedingungea Dabei 
tritt die Reakdon bei Temperaturen zwischen SOO^'C 
25 und 2O0O''C z. B. gem^B folgenden Fallbeispielen ein: 

Tads + 2 1/2 H2-H.Ta 5 HCl 
BQi + 11/2 Hz -* B + 3 Ha 

30 Um die Durehmischimg der beiden koaxialen Strom- 
faden sicherzustellen, kann durch Einbau eines Stdrkdr- 
pers (17) in der ansonsten streng laminaren Strdmung 
eine Kaxman'sche WirbelstraBe erzeugt werdea Die 
beiden koaxialen Stromf&den werden am DQsenaustritt 

35 durch einen schwachen Inertgasstrom (16) getrennt, um 
Anwachsungen an der DQse (5) zu verhindera 

Um die energetisch stark bevorzugte heterogene Ab- 
scheidung dieser Stoffe an der heiBen Reaktorwand zu 
unterbinden. wird diese durch Ringspalte (8) hindurch 

40 mit einem Inertgasstrom (9) (N2. Ar oder HeX der uber 
den Coandaeffekt.an der Reaktorwand anliegt, gespQlt 
Die im Reaktor durch eine homogene Abscheidung aus 
der Gasphase entstandenen Metallpulverpartikel ver- 
lassen diesen gemeinsam mit den gasfdrmigen Reak- 

45 tionsprodukten (z. B. HC\\ den Inertgasen und den nicht 
umgesetzten Reaktanden und gelangen direkt in einen 
RQckblasfilter (lOX in dem sie abgeschieden werdea 
Der RQckblasfilter (10) wird bei Temperaturen zwi- 
schen 300*C und 1000*C betrieben, wodurch die Ad- 

50 sorpdon der Gase, insbesondere der nichtinerten Gase 
wie HQ an der sehr groBen Oberfl&che dieser Puiver 
auf einem niedrigen NWeau gehalten wird In einem 
anschlieBenden Behalter (1 1) werden die Reste der ad- 
sorbierten Gase auf den P^lvem durch bevorzugt wcch- 

55 selweises Aniegen von Vakuum und Fluten mit ver- 
schiedenen Gasen bei 300* C bis lOOO'C weiter redu- 
ziert Gute Wirkungen werden erzielt, wenn Gase wie 
N2, At oder Kr eingesetzt werdea Besonders bevorzugt 
wird SF$ eingesetzL 

GO Nach diesem Verfahren ist auch die Herstellung me- 
tastabiler Stoffsysteme und Partikel mit Kem/Mantel- 
Stnikturen mdglich. Dabei werden metastabile Stoffsy- 
steme durch Einstellung sehr hoher AbkOhlgeschwin- 
digkeiten im unterenTeil des Reaktors erhaltea 

65 Die Partikel mit Kem/Mantel-Struktur werden erhal- 
tea indem im unteren Teil des Reaktors zus&tzliche Re- 
aktionsgase eingebracht werdea 
Aus dem EvakuierbehSlter (1 1) gelangen die Puiver in 
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den Abkuhlbehalier (12), bevor sie durch die Schleuse 
(13) in den Sammel- und VersandbehaJier (t4) gelangea 
In dem Abkuhlbehalier (12) konnen durch Einblasen 
verschiedener Gas/Dampfgemische die Partikeloberfla- 
Chen in dermierter Weise oberflachenmodifizieri wer- 5 
dea 

Als Werkstoff fur diejenigen Bauieile, die Temperatu- 
ren bis 2000'' Cund mehr ausgeseut sind, wie Wanne- 
tauscher (2) und (3), DQse {5\ Reaklor (4) und Reaktor- 
hOllrohr (15). kann bevorzugt bcschichteter Graphit, ins- 10 
besondcre Feinkorngraphit, eingesetzt werdea Einc 
Beschichtung kann 2. a crforderlich sein, wenn die not- 
wendige chemische BesiSndlgkeit des Graphits gegen 
die eingesetzten Gase wie Metallchloride, HCl H2 und 
N2, bei den gegebenen Temperaturen nicht ausreichend 15 
ist Oder wenn die Erosion bei hdheren StrSmungsge- 
schwindigkeiten (0^ bis 50m/sec) ganz erheblich ist 
Oder wenn die Gasdichtigkeit des Graphits dadurch er- 
hdht werden kann oder wenn die Oberflichenrauhigkeit 
der Reaktorbauteile damit herabgesetzt werden kana 20 

Als Schichten kdnnen z. B. SiCX B4C; TiN, TiC und Ni 
(nur bis 1200*C) eingesetzt werden. Auch Kombinatio- 
nen verschiedener Schichtea z.a mil "arteigener^ 
Deckschicht, sind moglich. Diese Schichten k6nnen vor- 
leilhaft mittels CVD, Plasmaspritzen und Elektrolyse 25 
(Ni) aufgebracht werden. 

Wenn nur niedrige Temperaturen notwendig sind, ist 
auch der Einsau metallischer Werkstoffe moglich. 

Zur Einstellung der PartikelgrSBen der Meiallpulver 
kdnnen gleichzeitig drei Vorgehensweisen eingesetzt 30 
werden: 

— Einstellen eines bestimmten Verhiltnisses der 
Reaktions- und Inertgase. 

— Einstellen eines bestimmten Druckes. 35 

— Einstellen eines bestimmten Temperatur-Ver- 
weilzeit-Proftls ISngsder Reaktorachse. 

Das Temperatur-Verweilzeit-Profi! wird wie folgt 
eingestellt: 40 

— Durch zwei oder mchrere Heizzonen vom Be- . 
ginn der Gasvorw&rmer (2) bis zum Ende des Rohr- 
reaktors(4)L 

— Durch Variauon des Reaktorquerschnitts ent* 45 
lang seiner L^gsachse. 

— Durch Variation der Gasdurchsttze und damit 
bei vorgegebenem Reaktorquersdmiti der Strd- 
mungsgeschwindigkeiten. 

50 

Ein wesentlicher Vorteil der Variierbarkeit des Tem- 
peratur-Verweilzeit-Profils ist die Moglichkeit der Ent- 
kopplung der Keimbildungszone von der Keimwachs- 
tumszone. Damit ist es mdglich. fflr die Herstcllung 
"groberer^ Pulver bei sehr niedriger Temperatur und 55 
kleiner Verweilzeii (d h. kleiner Reaktorquerschnitt fflr 
eine bestimmte Lange) die Bildung von nur wenigen 
Keimen zuzulassen. die dann bei hoher Temperatur und 
groBer Venveilzeit (groBer Reaktorquerschnitt) zu 
"groben** Partikeln aufwachsen kdnnen. Ebenso ist es w 
mdglich, sehr "feine" Pulver herzustcllen; in einem Be- 
reich hoher Temperatur und relativ langer Verweilzeit 
wird die Bildung sehr vieler Kcime erreicht, die im wei- 
teren Reaktor bei niedrigen Temperaturen und kurzer 
Verweilzeit (kleiner Reaktorquerschnitt) nur noch ge- 65 
ring aufwachsen. Die Einstellung simtlicher Ubergange 
zwischen den hier qualiiativ dargestellten Grenzfallen 
ist mdglich. 



Im Abkuhlbehalier (12) isi durch Einblasen eines ge- 
eigneten Gas-/Dampf-Gemisches eine Passivierung der 
Z.T. sehr lufiempfindlichen bis pyrophoren Pulver mdg- 
lich. Die Partikeioberflachen dieser Metailpulver kon- 
nen sowohl mit einer Oxidschicht definiener Dicke als 
auch mit geeigneien organischen Verbindungen wie ho- 
here Alkohole, Amine oder gleich Sinterhilfsmitteln wie 
Paraffine in einem inerten Tragergasstrom belegt wer- 
dea Die Beschichtung kann auch im Hinblick auf die 
Weiterverarbeitungsmdglichkeiten der Pulver durchge- 
fuhrt werden. 

Die erfrndungsgemiBen nanoskaligen Pulver eignen 
sich aufgrund ihrer mechanischen» elektrischen und ma- 
gnetischen Eigenschaften fur die Herstellung von neuar- 
tigen Sensoren, Aktoren, Struknirmetalle und Cermets. 

Im folgenden wird die Erfmdung beispielhaft erlau- 
tert, ohne dafi hierin eine EinschrSnkung zu sehen ist 

Beispiel 1 

Ta wurde gemSB der Reaktionsgletchung 
TaCIs + 2 1/2 H2---Ta - 5Ha 

in einer Apparatur gemiB Fig. 1 hergestellt, wobei ein 
OberschuB an H2 eingehalten wurde. 

Hierzu wurden lOOg/min TaCU (fest, Siedepunkt 
242^*0) in den Verdampfer (la) dosiert, verdampft und 
gemeinsam mit 50 Nl/min Ar im Gasvorwarmer (2a) auf 
1300*C erhitzL Die Reaktionspartner H2 (200 Nl/min) 
wurde in den Gasvorwarmer (2) eingebracht Die Reak* 
tionspartner wurden getrennt voneinander auf eine 
Temperatur von etwa 1300*C vorerhitzt Die Tempera- 
turmessung erfolgte dabei mit einem W5Re-W26Re- 
Thermoelement (18) an der in Fig, 1 bezeichneten Stelle 
(1450"C). Vor Eintritt in das Reaktionsrohr (4) wurden 
die aus den Gasvorwarmem (2) austretenden turbulen- 
ten Einzelstromfaden in dem SuBeren Teil der DQse (5) 
zu einem homogenen, rotationssymmetrischen und la- 
minaren Ringstrom geformt. Der aus dem Gasvorwar- 
mer (2a) austretende Gasstrom wurde ebenfalls in der 
DOse (5) laminarisien und in die Ringstrdmung einge- 
bracht Die Duse (5) bestand dabei aus drei koaxial zu- 
einander angeordneten TeildOsen. Aus der mittlerej 
Teildilse trat ein Inertgasstrom (16) aus, der den Ort d 
Reaktionsbeginns, dh. das Zusammentreffen der bei- 
den Teilstrdme (6) und (7) von der Dflse weg in das 
Reaktionsrohr verlegte. In dem inneren Stromfaden 
wurde mit dem Stdrkdrper (17^ mit einer kennzeichnen- 
den Abmessung von 3,0 mm (in der Duseniangsachse 
angeordnet) eine Karman'sche WirbelstraBe erzeugt, 
Der Rohrreaktor hatte bei einer Gesamtlange von 
1100 mm am DOsenaustritt einen Innendurchmesser 
von 40 mnt 200 mm unterhalb der DQse einen Innen- 
durchmesser von 30 mm und am Ausgang 50 mm. Dabei 
wurde der Innenquerschnitt unter Beachtung der Stro- 
mungsgesetze stetig verSndert Das Reaktionsrohr (4) 
wurde aus 18 Segmenten zusammengesetzt wobet die 
Segmentejeweils durch einen Distanz- und Zentrierring 
verbunden wurden. An diesen Stellen wurde jeweils ein 
Ringspalt (8) realisiert Als Temperatur des Reaktions- 
rohres (4) wurde 1230*C gemessen an der Reaktorau- 
Benwand, 400 mm unterhalb der DQse, mit dem W5Re- 
W26Re-ThermoeIement (19^ eingestellt Der Druck im 
Reaktionsrohr (4) war mit dem Druck im Ruckblasftlter 
(10) praktisch identisch. Dieser betrug 250 mbar Cber- 
dnick. Die Reaktorwand wurde durch 18 Ringspalte (8) 
hindurch mit 200 Nl/min Ar gespQIt Unterbleibt die 
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SpQlung der Reakiorwand mil einem Inertgas. konnen 
Anwachsungen enisiehen. die zum Tcil sehr schnell bis 
zum ReaktorverschluB und damit zum Abbruch des 
Prozesses fuhren konnen; in jedem Fall wird aber, we- 
gen der sich verandemden Reakiorgeometrie. ein sich 
ebenfalls verandemdes Produkt erzeugt Zur Verringe- 
rung des HCl-Panialdnickes wurde durch den 6. Ring- 
spalt von unten mil einer zusatzlichcn Gaseinleitvor- 
richtung 200 Nl/min Ar in das Reaktionsrohr (4) einge- 
blasen. Das Produkt (Ta mit einer einheiUichen Partikel- 
gr6Be von* -25 nm) wurde in dem Ruckblasfilter (10) 
bei einer Temperatur von 600* C von den Gasen (Hi 
HClAr)abgetrennt 

Die Wahl dieser Temperatur erfolgte, um die Primar- 
belegung der sehr groBen Partikeloberflachen (18 mVg) 
mit HCI auf einem niedrigen Niveau zu halten (-'O^^ 

Das so hergestellte Ta wurde 40 min (d h. 2000 g) un 
Ruckblasfilter gesammelt um dann in den Evakuierbe- 
h^lter (11) uberfQhrt zu werden. In diesem Behalter wur- 
den in einem Zeitraum von 3i5 min 8 Pump-Flutcyclen 
mit Endvakui von 0,1 mbar abs, durchlaufen. Der Behal- 
ter wurde ■ jeweils mit Ar bis auf einen Druck von 
1 100 mbar abs. geflutet Nach Ablauf von 35 min. wurde 
das so behandeite Ta-Pulver in den AbkQhlbeh&lter (12) 
aberfOhrt In diesem Behilter ist durch Einblasen ver- 
schiedener GasZ-Dampfgemische auch ein gezieltes 
Oberflachentailoring mdglich. Nach AbkQhlen des Pul- 
vers auf <50*C wurde dieses ohne IContakt mil der 
AuBenluft durch die Schleuse (13) in den Sammel- und 
Vcrsandbehaiier uberftthrt 

Das pyrophore ta-PuWer zeigte bei einer spezifi- 
schen Oberflache vonv-lZ m^/grnach BET, gemessen 
nacii der Nz-l-Punkt-Methode (DIN 66 131). entspre- 
chend 25 nm, eine extrcm enge Komverteilung. 

Eine REM-Aufnahmc dieses Ta-Pulvers mit einer 
spezifischen Oberflache von 25 m^/g zeigte die sehr en- 
ge Vcrteilung der Partikelabmessungen und die Ober- 
komfreiheiL Wenigcr als 1% der Einzelpartikel weisen 
danach eine Abweichung von mehr als 10% und keine 
Einzelpartikel eine Abweichung von mehr als 40% von 
der mitileren KomgrSOe auf. Nach dem derzeitigen 
Stand der MeBtechnik lassen sich veriaBliche Aussagen 
Ober eine PartikelgrSBenverteilung solch extrem feiner 
Pulver nur uber bilderzeugende Meihoden (z. B. REM, 
TEM) erhalten. 

Die Analyse dieses Ta-Pulvers ergab einen Sauer- 
stoffgehalt von 70 ppm und die Summc der nicht-oxidi- 
schen Verunreinigungen betrug 430 ppm. 
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PatentansprOche 



1. Feinteilige Pulver der Metalle B, AI, Si,Ti. Zr, Hf, 
V, Nb, Ta und/oder Cr mit einer definierten Parti- 
kelgroBe zwischen 1,0 nm und 3 pjn, dadurch ge- 55 
kennzeichnet, daB wcniger als 1% der Einzelparti- 
kel eine Abweichung von mehr als 40% und keine 
Einzelpartikel eine Abweichung von mehr als 60% 
von der mittlcrcn KomgroBe aufweisen. 

2- Meiallpulver gemaB Anspruch 1, dadurch ge- 60 
kennzeichnet, dafl weniger als 1% der Einzelparti- 
kel eine Abweichung von mehr als 20% und keine 
Einzelpartikel eine Abweichung von mehr als 50% 
von der mittleren KomgroBe aufweisea 
3. Metallpulver gemaB einem der Ansprilchc 1 oder 65 

2, dadurch gckennzeichnet, daB weniger als 1% der 
Einzelpartikel eine Abweichung von mehr als 10% 
und keine Knzelpanikel cine Abweichung von 
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mehr als 40% von der mittleren KomgroBe aufwei- 
sen. 

4. Metallpulver gemaB einem oder mehreren der 
Anspruche 1 bis 3, dadurch gckennzeichnet, daB die 
PartikelgroBe von 1 bis kleiner 500 nm betrSgt 

5. Metallpulver gemaB einem oder mehreren der 
AnsprOche 1 bis 4, dadurch gckennzeichnet, daB die 
PartikelgroBe von 1 bis kleiner 100 nm. bevorzugl 1 
bis kleiner 50 nm, betragt 

6. Metallpulver gemaB einem oder mehreren der 
AnsprOche 1 bis 5, dadurch gckennzeichnet* daB sie 
einen Sauerstoffgehalt von weniger als 5000 ppm 
aufweiseiL 

7. Metallpulver gemaB einem oder mehreren der 
AnsprOche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, daB sie 
einen Sauerstoffgehalt von weniger als 1000 ppm 
aufweisen. 

8. Metallpulver gemifi einem oder mehreren der 
AnsprOche 1 bis 7» dadurch gckennzeichnet. daS sie 
einen Sauerstoffgehalt von weniger als lOOppnv 
bevorzugt weniger als 50 ppm, aufweisen. 

9. Metallpulver gem&B einem oder mehreren der 
AnsprOche 1 bis 8» dadurch gckennzeichnet, daB die 
Summe ihrer Verunreinigungen. mit Ausnahme der 
oxidischen Verunreinigungen, kleiner als 5000 ppm 
betragL 

la Metallpulver gem^ einem oder mehreren der 
AnsprOche 1 bis 9, dadurch gckennzeichnet, daB die 
Summe ihrer Verunreinigtmgen» mit Ausnahme der 
oxidischen Verunreinigungen, kleiner als 1000 ppm 
betragt. 

11. Metallpulver gemfiB einem oder mehreren der 
AnsprOche 1 bis 10, dadurch gckennzeichnet, daB 
die Summe ihrer Venmreinigungen, mit Ausnahme 
der oxidischen Verunreinigwgen, kleiner als 
200 ppm betragt. 

12. Metallpulver gemaB einem oder mehreren der 
AnsprOche 1 bis 1 1, dadurch gckennzeichnet, daB 
sie in Mengen von grdBer 1 kg vorliegen. 



Hierzu 1 Seite(n)Zeichnungen 



